
■4 



•p/-^np WELTORGANISATION FOR GEISTIGES EIGENTUM 

IT V' JL Internationales Euro 

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTUCHT NACH DEM VERTRAG tlBER DIE 
INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS (PCT) 



(51) Internationale Patentklassifikation ^ : 

C08L 23/04, C08K 13/06, 5/14, HOIB 
3/44 // (C08K 13/06, 3:22, 9:04) 



Al 



(11) Internationale VerofTentlichungsnumnier: WO 00/68312 

16. November 2000 (16. 11. 00) 



(43) Internationales 

Veroffentlichungsdatum: 



(21) Internationales Aktenzeichen: PCrr/EPOO/021 15 

(22) Internationales Anmeldedatum: 10. Marz 2000 (10.03.00) 



(30) Prioritatsdaten: 
199 21 472.7 



7. Mai 1999 (07.05.99) 



DE 



(71) Anmelder (fur alle Bestimmungsstaaten ausser US): 
S0l>-CHEM1E AG [DE/DE]; Lenbachplatz 6, I>80333 
Munchen (DE). KABELWERK EUPEN AG [BE/BE]; 
Malmedyer Str. 9, B-4700 Eupen (BE). 

(72) Erfinder; und 

(75) Erfinder/Anmelder (nur fur US): SCHALL, Norbert [DE/DE]; 
Am Alien Bninnen 12 f, D-85659 Forstem (DE). ENGEL- 
HARDT, Thomas PE/DE]; Haxthausen 8, D-85354 Freis- 
ing (DE). SIMMLER-HOBENTHAL. Hubert [DE/DE]; Am 
Mahlbachbogen 13, D-85368 Moosburg (DE). BEYER. 
Gtlnter [B0BE]; Auenweg 14. B-4700 Eupen (BE). 

(74)Anwalte: SPLANEMANN, R. usw.; Rumfordstrasse 7. 
D-80469 Manchen (DE). 



(81) Bestimmungsstaaten: CA, IP, US, europaisches Patent (AT. 
BE. CH. CY. DE. DK, ES. FI. FR. GB, GR. IE, IT. LU. 
MC. NL. PT. SE). 



VerofTentlidit 
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(54) TiUe: FLAMEPROOF POLYMER COl^OSITION 



(54) Bezeichnung: FLAMMGESCHUTZTEPOLYMERZUSAMMENSETZUNG 



(57) Abstract 

The invention relates to a flameproof, essentially halogcn-lxec polymer composition, containing the following: a) 100 parts by weight 
of a thermoplastic, cross-linkable or cross-linked, clastomeric and/or duroplastic polymer, b) 10 to 200 parts by weight of magnesium, 
calcium, zink and/or aluminiumhydroxide and/or their double hydroxides; c) 1 to 50 parts by weight of an organic intercalated sheet silicate. 

(57) Zusammenfassung 

Beschrieben wird eine flammgeschutzte, im wesentlichen halogcnfreie Polymerzusammensetzung, enthaltend: a) 1(X) Gew.-Teile eines 
thermoplastischen. vemetzbaren bzw. vemetzten, elastomeren und/oder duroplastischen Polymers; b) 10 bis 200 Gew.-Teile Magnesium-. 
Calcium-, Zink- und/oder Aluminiumhydroxid und/oder deren Doppelhydroxide; c) 1 bis 50 Gew.-Teile eines organisch interkalierten 
Schichtsilicats. 
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PATENTAMMELDUNG 
Flammgeschutzte Polymer zusammensetzung 
p ^.schreibunq 

Von wenigen Ausnahmen abgesehen, sind die meisten Polymerwerk- 
stoffe brennbar. Fiir viele Anwendungen in der Ban-, Mobel-, 
Fahrzeug- oder Elektronikindustrie ist es deshalb riotwendXg, 
polymere Werkstoffe f euerhetmnend auszurusten. Urn den entspre- 
chenden Zulassungen bzw. Normprufungen zu genugen, werden 
Kunststoffen als Flammschutzmlttel in groEem Umfang z. B. 
halogen- oder phosphororganische Verbindungen zugesetzt 
(G. Gechta, Miiller, Plastics Additives Handbook, Hanser 
Publishers 1993, Seiten 708 - 725). 

Die an sich nicht toxischen halogenorganischen Verbindungen 
kSnnen im Brandfall gesundheitsbedenkliche und korrosive Pyro- 
lysebestandteile freisetzen. Es hat daher nicht an Versuchen 
gefehlt, diese kritisch beurteilten organischen Flammschutz- 
mittel durch andere organische Flanimenschutzmittel wie Mela- 
tnin Oder durch anorganische Flaramschutzmittel zu ersetzen* So 
werden u.a. Antimonoxid, roter Phosphor, Ammoniumpolyphosphat , 
und anorganische Borverbindungen als Flainms chut z additive in 
polymeren Werkstoffen allein oder in Korabination eingesetst . 
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Als vollig untoxische und nichtkorrosive Flammschutzmittel 
werden in zunehmendem MaEe Hydroxide von 2- und 3-wertigen 
Metallen eingesetzt. Besondere Bedeutung haben dabei Alum- 
inium- und Magnesiurahydroxid erlangt (G. Kirschbaum Kunst- 
stoffe, 79,1989, Seiten 1205 -1208 und R. Schmidt, Kunststoffe 
8J.,1998, Seiten 2058 - 2061 ). Beide Hydroxide setzen im Tem- 
peraturbereich zwischen 200 -400°C Wasser frei, welches durch 
die Verdampfung Energie aufnimmt und somit zu einer Kuhlung 
des polymeren Werkstoffs fuhrt. Dainiber hinaus wird die Rauch- 
dichte reduziert. 

Als Nachteil dieser hydroxidischen Flammschutzmittel ist die 
sehr hohe Dosierung zu nennen, die notwendig ist, um Polymer- 
werkstoffe soweit f lammgeschutzt auszurusten, dafi die ent- 
sprechenden BrandprCifungen bestanden werden. Durch den hohen 
Fullgrad verschlechtern sich die Extrusions- und mechanischen 
Eigenschaf ten aber in hohem MaSe. 

Es hat daher nicht an Versuchen gefehlt, die Elnsatzmenge die- 
ser hydroxidischen Flammschutzmittel durch Kombination mit 
weiteren organischen bzw. anorganischen Flaramschutzmitteln zu 
reduzieren. 

So beschreiben beispielsweise die JP 63 273,693-A, JP 63 
030,588-A, JP 62 101 644-A; sowie die EP 333514-A, beispiel- 
haft flaramgeschutzte Polymerwerkstof fe und Beschichtungen, die 
Metallhydroxide als Flaramschutzadditive uad Tonraineralien, wie 
Kaolin, Glimmer, Veirmiculit oder Bentonit bzw. Montmorillonit , 
als Fullstoff enthalten. 

Die JP 55 112 248-A beschreibt f laramgeschatze Polyolef inwerk- 
stoffe fur Kabelisolierungen, die Aluminiumhydroxid, Zink- 
borat, Calciumcarbonat, Talkum und Bentonit in einer Teil- 
chengrofie von 0,01 bis 30 ^m enthalten. 

Die JP 62 181 144 beschreibt f lammgeschutze Polyester-, Poly- 
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propylen- und Polyvinylfluoridf olien. die phosphor-, stick- 
stoff- Oder halogenhaltige Flammschutzmittel enttialten und mit 
einer Mischung im Wasser quellfahigen Schichtsilicaten wie 
Montmorillonit, Vermiculit, oder Hectorit mit Silanen als 
Kupplungsmittel beschichtet sind. 

ES sind auch Versuche bekannt, den Flammschutz durch Zusatz 
von organisch interkalierten Bentoniten bzw. Montmorilloniten 
zu verbessern. So beschreiben J. w'. Gilmann und J.D. Lichten- 
han (SAMPE Journal, Vol. 33,1997, Nr. 4. Seiten 40 - 46) soge- 
nannte Kunststof f -Nanocomposite auf der Basis von Polyama.d-6. 
Diese Werkstoffe bestehen aus einer Polyamid- 6 -Matrix, in der 
Montmorillonit-Partikel dispergiert sind. die zuvor mit Amino- 
dodecansaure interkaliert wurden. So fuhrt ein Zusatz zwischen 
2 und 5% dieser Nanocott^josit-Fullstof f e zu einer Reduktion 
des "Peak-of -Heat -Release" (HRR) urn bis zu 63%. 

Da mit organisc h inte rkalierten Schichtsilicat-Fullstof f en als 
alleinigem Flammschutzzusatz keln -ausreicEender-FlaTtanschutz 
gewahrleistet werden kann, wurden auch Versuche beschrieben. 
organisch interkalierte Tonmineralien mit anderen Flammschutz- 
mitteln zu kombinieren. 

Die EP 239 986-A beschreibt eine nichttropf ende, flammge- 
schutzte thermoplastische copolyester-Zusammensetzung, die 5 
bis 35% eines Flammschutzmittelgemischs enthSlt. Dieses Ge- 
misch enthait eine brom- oder chlorhaltige Verbindung mit 
mindestens 50 % Br oder CI, 0.2 bis 1.5 Gew.-Teile Antimonoxid 
je Gew.-Teil der brom-oder chlorhaltigen Verbindung, sowie 
mindestens 1 Gew.-Teil eines quatemisierten Bentonits als 
Anti-Abtropfmittel. 5 bis 100 Gew.-Teile Aluminiumhydroxid und 
bis zu 100 Gew.-Teile Calciumcarbonat , jeweils bezogen auf 100 
Gew.-Teile Copolyester. Der Zusatz von Aluminiumhydroxid bzw. 
calciumcarbonat soil die Rauchdichte reduzieren und die 
Krustenbildung erhohen. 
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Die US-A5 773 502 beschreibt ein nichttropf endes, flairange- 
schutztes thermoplastisches Polyestermaterial, welches die 
folgenden Flanimschutzzusatze enthalt: 5 bis 20 Gew,-% halogen- 
haltiges organisches Flaranschutzmittel; 1 bis 5 Gew.-% Anti- 
monoxid, 0,25 bis 5 Gew.-% eines organophilen Tons mxd 0,02 
bis 2 Gew."% eines f luorhaltigen Polymers. 

Die GB-A 1 14 174 beschreibt eine PolymerzusaTnmensetzung, wel- 
che neben dem Basispolymer (Polyamid, Polystyrol Oder Poly- 
olefin) 0,5 bis 50 Gew.-% eines Flammschutzmittels und bis zu 
10 Gew.-% eines mit organischen Kationen modif izierten Bento- 
nits enthalt. Als Flammschutzmittel werden neben halogenierten 
organischen Verbindungen Phosphorsaureester, Antimontrioxid 
Oder Arsentrioxid verwendet. Die Verwendung von Magnesium-, 
Calcium- Oder Aluminiumhydroxid als Flammschutzmittel ist 
nicht beschrieben. 

Die EP 13 2 22 8 -A beschreibt flammwid rig v erstarkte Polyester- 
forramassen mit 3 bis 50 Gew.-% Vers tarkungs fulls toff (bevor- 
zugt Glasfasern) 5 bis 30 Gew,-% eines flaramenhemmenden Zu- 
satzes, 0,2 bis 4 Gew.-% eines ggf. organisch modif izierten 
Schichtsilicats als Anti-Abtropfmittel, und 0,05 bis 2 Gew.-% 
eines Alkalimetallsalzes einer Monocarbonsaure mit 6 bis 22 
C-Atomen. 

Als Anti-Abtropfmittel werden bevorzugt guatemisierte Bento- 
nite, wie Bentone® 27, 34, 38, eingesetzt. Geeignete flamm- 
hemmende Zusatze sind bevorzugt organische Halogenverbindungen 
allein oder in Korabination mit Antimontrioxid. Es fehlt jeder 
Hinweis auf die Verwendung von Hydroxiden als Flammschutz- 
additiven. 

Allen zuvor beschriebenen Mischungen aus organisch modif izier- 
tem Schichtsilicat und weiteren Flaramschutzadditiven ist ge- 
meinsam, dafi diese Mischungen mehr oder weniger toxische 
und/oder im Brandfall korrosive Bestandteile enthalten. 
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Aus der EP 0 893 469 -A sind f lattimgeschutzte, halogenfreie 
Polymerzusattimensetzungen bekannt, die ein Gemisch aus 
verschiedenen Polymeren oder Copolymeren und einem anor- 
ganischen Fiillstoff, wie Aluminiumtrihydrat oder Magne- 
siumhydroxid, enthalten. 

Es wurde nun mjerraschenderweise gefiinden, dafi es zu einem 
synergistischen Flatnmschutzef fekt in flaitimgeschutzten Poly- 
mermischungen konimt, die neben Metallhydroxiden, organisch 
interkalierten Schichtsilicaten und ggf . weiteren anorgani- 
schen Flainmschutzmitteln im wesentlichen keine weiteren halo- 
gen- Oder phosphororganischen Flammschutzraittel enthalten. 

Gegenstand der Erfindung ist somit eine f lammgeschutzte, im 
wesentlichen halogenfreie Polymerzusammensetzung, enthaltend: 

a) 100 Gew.-Teile eines thermoplastischen, vemetzbaren bzw. 
vernetzten elastomeren und/oder duroplastischen Polymers; 
10 bis 200 Gew.-Teile Magnesium-, Calcium-, Zink- 
und/oder Aluminiumhydroxid und/oder deren 
Doppelhydroxide ,• 

1 bis 50 Gew.-Teile eines organisch interkalierten 
Schichtsilicats . 



b) 



c) 



Vorzugsweise ist der Schichtabstand des organisch interkalier- 
ten Schichtsilicats im Polymer urn mindestens 10% groBer als 
der des Ausgsuigs-Schichtsilicats . 

Entwicklungsziel war es dabei, flammgeschutzte Polymerzusam- 
mensetzungen bereitzustellen, bei denen auf die Verwendung von 
organischen Halogenverbindungen bzw. organischen Phosphor- 
saureverbindungen verzichtet werden kann, da derartige 
Substanzen im Brandfall toxische und/oder korrosive Gase 
freisetzen. 

Unter "im wesentlichen halogenfrei" versteht man erfindungs- 
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gemafi Polymerzusaramensetzungen, deren Halogengehalt (bezogen 
auf die niedermolekularen zugesetzten Halogenverbindungen) 
unter 5 Gew. vorzugsweise unter 2 Gew.-% liegt. Falls es 
sich bei den Polymeren urn halogenhaltige Polymere (z.B. PVC) 
handelt, so wird deren Halogengehalt hierbei nicht 
berucksichtigt . 

Durch die Weglassung der organischen Halogenverbindungen wird 
uberraschenderweise eine Verbesserung der mechanischen Eigen- 
schaften und der Krustenbildvmg (charring) erzielt. 

Der erf indungsgema£e Effekt beruht wahrscheinlich darauf , dafi 
der rontgenographisch bestiinmte Schichtabstand des organisch 
interkalierten Schichtsilicats durch den Einbau der Polymer- 
molekule erweitert wird, und dafi die organischen Halogenver- 
bindungen an den Schichtsilicaten gebunden werden, so dafi sie 
im Brandfall nicht mehr als Radikalf anger in der Gasphase wir- 
ken konnen und die bei der Verbrennung ablaufenden Radikal- 
kettenreaktionen ungestort ablaufen konnen. Der Zusatz des 
organisch interkalierten Schichtsilicats ohne die gleichzeiti- 
ge Verwendung einer organischen Halogenverbindung bewirkt eine 
bedeutende Verbesserung der mechanischen Eigenschaf ten bei 
vergleichbaren Flammschutzeigenschaf ten, desgleichen auch eine 
Verbesserung der Krustenbildung. 

Die erf indungsgemafi verwendeten Hydroxide bzw. Doppelhydroxide 
des Magnesiums, Calciums, Zinks und/oder Aluminiums setzen im 
Brandfall ausschliefilich Wasser f rei und bilden daher keine 
toxischen oder korrosiven Rauchgasprodukte . Daruberhinaus sind 
diese Hydroxide in der Lage, die Rauchgasdichte im Brandfall 
zu reduzieren. 

Das erf indungsgemafi verwendete Polymer (a) ist vorzugsweise 
ausgewahlt aus Polyolefinen (wie Polyethylenen, Polypropylenen 
Oder Polybutenen) ; Vinylpolymeren (wie Polyvinylchlorid oder 
Polyvinylidenchlorid) ; Styrolpolymeren; Polyacrylnitril ; Poly- 
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acrylaten und -methacrylaten; Natur- und Synthesekautschuken; 
Fluor-Kunststof fen (wie Tetraf luorethylen oder Polyvinyl fluo- 
rid) ; thermoplastischen Polykondensaten (wie Polyamiden, Poly- 
estern, Polycarbonaten, Polyethylenterephtalat) ; duroplasti- 
scheh Polykondensaten (wie Phenol-Formaldehyd-Kunststof f en, 
Hamstof f -Formaldehyd-Kunststof f en, Melamin-Formaldehyd- 
Kunststoffen, ungesaCtigten Polyesterharzen, Silikonharzen, 
Polyimiden) ; duroplastischen und thermoplastischen Polyadukten 
(wie Epoxidharzen, Polyurethanen und Isocyanatharzen) ; Co- 
oder Terpolymeren sowie gepfropften Polymeren daraus; und 
deren Abmischungen. 

Eine Zusaramenstellung von geeigneten Kunststoffen findet sich 
bei Hans Domininghaus "Die Kunststof fe und ihre Eigenschaf- 
ten", zweite Auflage, VDI-Verlag. Seiten VII bis XI. . 

Urn die fiir die verschiedenen Anwendungen notwendige FlaTtimfest- 
ausrustung zu erreichen, betragt der Anteil der Hydroxide (b) 
vorzugsweise etwa 30 bis 80 Gew.-%. Bei hoheren Fullgraden 
verschlechtem sich die mechanischen Eigenschaften der ent- 
sprechenden Polyroerwerkstof f e in einer nicht akzeptablen Wei- 
se. So gehen insbesondere die fur die Kabelisolierung wichtige 
Zugfestigkeit und ReiSdehnung auf ein nicht akzeptables MaS 
zuriick . 

Uberraschenderweise wurde aber gefunden, dafi die Zugabemenge 
der Flammschutzhydroxide (b) ganz erheblich reduziert werden 
kann, wenn als weitere Flammschutzadditive organisch inter- 
kalierte Schichtsilicate (c) in die Polymermischxingen einge- 
arbeitet werden. Es zeigt sich ein synergistischer Effekt zwi- 
schen diesen organisch interkalierten Schichtsilicaten und den 
Flammschutzhydroxiden. So kann beispielsweise durch den Zusatz 
von 5 Gew.-% des organisch interkalierten Schichtsilicats der 
Aluminiutnhydroxidanteil urn 15% reduziert werden, wodurch es 
bei verbessertem Flatnmschutz zu einer hSheren Reifidehnung und 
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einer reduzierten Verarbeitungsviskositat koitimt. 

Die Metallhydroxide (b) haben vorzugsweise eine spezifische 
Oberflache von 3 bis 150 m^/g, insbesondere von etwa 3 bis 50 
m2/g, und eine raittlere TeilchengroSe von etwa 1 bis 20 fim, 
vorzugsweise von etwa 1 bis 10 ^m. 

Die Metallhydroxide (b) konnen an der Oberflache modif iziert, 
vorzugsweise hydrophobiert sein, z.B. mit Hilfe von Silanen. 

Als Ausgangsmaterialien fiir die organisch interkalierten 
Schichtsilicate (c) werden vorzugsweise quellfahige Smectite, 
wie Montmorillonit, Hectorit, Saponit oder Beidellit, einge- 
setzt . 

Die organisch interkalierten Schichtsilicate haben einen 
Schichtabstand von etwa 1,5 bis 4 nm. Vorzugsweise sind diese 
Schichtsilicate mit quaternaren Ammoniumverbindungen, proto- 
nierten Aminen, organischen Phosphoniumionen und/oder Amino- 
carbonsSuren interkaliert . 

Vorzugsweise konnen etwa > 0 bis 100 Gew. -Telle weiterer halo- 
genfreier Flatnmschutz additive, wie Antimonoxid, roter Phos- 
phor, Zinksulfid, Melaminderivate, . organische Phosphorverbin- 
dungen und/oder anorganische Borverbindungen zugesetzt werden. 

Die Erfindung ist durch die nachstehend angegebenen Beispiele 
erlautert . 
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Beispiele 1 bis 8 



1. Verwendete Ausaanasmat erialien 



Polymer : 



4 Gew.-Teile Polyethylen mit 
niedriger Dichte (Escorene® LLN 
1001 XV von Exxon) + 1 Gew.-Teil 
Ethylenvinylacetat- Copolymer (EVA 
Escorene® UL 00328 von Exxon) 



Organisch interkaliertes 
Schichtsilicat : 
Aluminiumhydroxid : 
Magnesiumhydroxid : 



(Herst. nachst. beschrieben) 
Martinal® OL 104LE (Martinswerk) 
Magnif in® H 5 (Martinswerk) 



2. Herstellung des organisch interkal ierten Schichtsilicats 

2,5 kg getrockneter naturlicher Natriumbentonit (Volclay® SPV) 
werden in 100 Liter demineralisiertem Wasser unter Verwendung 
eines Ruhrwerks eingeruhrt. Diese Suspension wird noch 24 h 
bei Raumtemperatur weitergeriihrt . AnschlieSend wird die Sus- 
pension auf 85°C aufgeheizt, und es wird ebenfalls unter kraf- 
tigem Ruhren eine auf 80°C erhitzte Losung, die 1,6 kg Di- 
methyldistearylammoniumchlorid und 30 Liter demineralisiertes 
Wasser enthalt, uber einen Zeitraum von 60 Minuten zudosiert. 
Nach beendeter Zugabe der Interkalationskomponente wird eben- 
falls bei 85°C noch 5 h weitergeruhrt . AnschlieSend wird die 
auf 50®C abgekuhlte Suspension in eine Filterkammerpresse ge- 
geben, abf iltriert und mit 1000 Liter demineralisiertem Wasser 
gewaschen. Der erhaltene Niederschlag wird anschliefiend 24 h 
in einem Umluftofen bei 110*^C getrocknet. Das getrocknete Pro- 
dukt wird abschliefiend mit einer Schlagstif tmuhle auf eine 
KorngroBe < 63 ^m veinnahlen. Der rontgenometrisch bestimmte 
Schichtabstand betragt 2,8 nm. 
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3 . Hers t el lung der PolYmercompounds 

Zunachst werden pulverf ormiges, interkaliertes Schichtsilicat, 
Aluminiumhydroxid bzw. Magnesiumhydroxid und ggf . weitere 
pulverf ormige Additive manuell gemischt und anschlieSend mit 
den Polymergranulaten gravimetrisch auf einen Laborkneter (MDK 

4 6 mit 11 L/D der Pirma Buss, Schweiz) aufgegeben und bei Tem- 
peraturen um ISO^^C fur Aluminiumhydroxid und 220 °C fur 
Magnesiumhydroxid compoundiert . Die Auf gabemenge betragt 10 
kg/h. Die compoundierte Mischung wird als Doppelstrang aus der 
Compoundiermaschine abgezogen, uber einem Wasserbad abgekiihlt 
und anschliefiend in einem Granulator zu Granulat mit einem 
Durchmesser von 2 bis 3 mm und einer Larige von 2 bis 5 mm 
abgeschnitten. Das erhaltene Granulat wird anschliefiend 10 h 
bei 90**C im Umluftofen getrocknet. 

4 . Extrusion von Probemustem 

Das getrocknete Granulat wird auf einem Bins chneckenext ruder 
der Firma Leistritz, Nurnberg, zu einem Band mit etwa 3 mm 
Dicke extrudiert, um Probekorper zu Ermittlung der mechani- 
schen Eigenschaf ten herzustellen. 

5 ■ Cone-Calorimetertest 

Nach ASTM E 1345 und ISO 5660. Die Platten fur die Cone-Versu- 
che wurden auf einer Presse der Firma Schwabenthan hergestellt. 

6. Bestimmuna der mechanischen Eiaenschaf ten 

Die Bestimmung des Zug-E-Moduls erfolgte nach DIN 53457 mit 
einer Zuggeschwindigkeit von 1 mm/min. 

Die Bestimmiing der Zugf estigkeit (ZF) erfolgte nach DIN 53455. 
Die Bestimmung der Rei£dehnung (RD) erfolgte ebenfalls nach DIN 
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53455. 

Die Bestimiaung des VolumenflieSindex (MFI) erfolgte nach DIN 
53735. 

7. BestiTOcmina des LOT (Limiting Oxvaen Index) 

Die Bestimmiing des LOI erfolgte nach ISO 4589, Part 2. 

Die Zusarnmensetzungen iind die Ergebnisse fur die Beispiele 1 
bis 8 sind in Tabelle I angegeben. Die Beispiele. 1, 2, 4 und 6 
sind Vergleichsbeispiele ohne A1(0H)3 bzw. ohne organisch 
interkaliertes Schichtsilicat . Vergleichsbeispiel 8 enthalt 
kein organisch interkaliertes Schichtsilicat und keine Hy- 
droxide. Die Werte fur PHR; Ti und RD sind durchwegs schlech- 
ter als bei den erf indungsgemaSen Beispielen 3, 5 und 7. 



TABELTiE I 



Bei spiel 


1 


2 


3 


4 


5 


6 


7 


8 


polvmer 


100,00 


45,00 


45,00 


45,00 


45,00 


45,00 


45,00 


100,00 






55,00 


55,00 


40,00 


40,00 




















55,00 


55,00 




org. interXal. 
Schichtsilicat 


5,00 




5,00 




5,00 




5,00 






488 


202 


105 


302 


189 


191 


85 


1215 




72 


128 


174 


124 


175 


212 


287 


32 






3150 


1600 


3900 


1810 


3700 


1850 






21 


32 


34 


27 


29 


36 


39 


19 


<KP (MPa) 


19 


15 


14 


13,5 


13 


14 


13 


20 


W5 


650 


250 


240 


320 


300 


220 


200 


680 


MFi fa/10 nin^ 


4,0 


2.2 


2,0 


,. 2,« 


2,6 


2.0 


1.9 


4;o 



PER Peak of heat release 

Ti Time to ignition 

j^SEA Average Specific Smoke Sxtinction Area 

2F Zugfestigkeit 

K) ReiJBdehnung 

KPI Volumenf lieflindex (melt flow index) 

bei ISO^C mit 21,6 kg 
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Beispiele 9 bis 11 

£s wurde nach der Arbeitsweise der Beispiele 1 bis 8 gear- 
beitet, mit der Abweichung, daE die Polymermischung nach 
diesen Beispielen zusaramen mit bis- (tert . -Butylperoxyiso- 
propyl) -benzol als Vemetzer (Peroxan® BIB) im Verbal tnis 
100:6 verwendet wurde. 

Die Zusammensetzung iind die Ergebnisse sind in Tabelle II 
angegeben. Die Vergleichsbeispiele 9 und 10 zeigen gegenuber 
dem erf indungsgemaSen Beispiel 11 schlechtere PHR-, RD- und 
Ti-Werte, wobei die Abwesenheit von A1(0H)3 im Vergleichs- 
beispiel 9 zu besonders schlechten Ergebnissen fuhrt. 

TRi^Bt.l.E II fVeme liziiQ MischunQ\ 



Beispiel 


9 


10 


11 


Polvmer 


100,00 


45,00 


45,00 


lii(0H)3 




55,00 


55,00 


org. interkal. 
Schichtsilicat 


5,00 




5,00 


PHR fKW/m2) 


450 


190 


98 


Ti (8) 


70 


121 


165 


ASSEA (in2/kg) 




3030 


1580 


LOI 


21 


32 


34 


ZP (MPa> 


20 


17 


15 


SD /%) 


480 


190 


160 



Beispiele 12 bis 19 



Es wurde nach der Arbeitsweise der Beispiele 1 bis 8 
gearbeiteti mit der Abweichung, daS als Polymer fiir die 
Beispiele 12 bis 15 ein Polyamid (Grilamide® L16L von EMS- 
Chemie und als Polymer fur die Beispiele 16 bis 19 ein 
Polystyrol (Vestyron® 106 von Huls) verwendet wurde. 
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Die ZusaTTimensetzung und die Ergebnisse sind in Tabelle III 
angegeben. Die Vergleichsbeispiele 12, 13, 15, 16, 17 und 19 
zeigen gegenuber den erf indungsgemafien Beispielen 14 und 18 
schlechtere PHR- und Ti-Werte, wobei die Abwesenheit von 
Mg(0H)2 in den Vergleichsbeispielen 12, 15, 16 und 19 zu 
besonders schlechten Ergebnissen fulirt. 



tpi^T^Tr.TT.P. TTT ^ Therm^ pt as-hischa Mischunq) 





12 


13 


14 


15 


16. 


17 


18 


19 


Pnlymer 


100,00 


45,00 


45,00 


100^00 


■lOO.rOO 


45,00 


45,00 


100,00 






55r00 


55,00 






55r00 


55,00 




oirg. interkal. 
Schichtsilicat 


5,00 




5,00 




5,00 




5,00 






450 


190 


100 


1060 


400 


180 


120 


1170 


T»4 (fi^ 


70 


135 


182 


•35 


59 


135 


179 


42 



Es wurde nach der Arbeitsweise der Beispiele 1 bis 8 gear- 
beitet, mit der Abweichung, daS als Polymer Polypropylen, ge- 
pfropft mit Maleinsaureanhydrid (Fusabond® MD511-D von DuPont) 
verwendet wurde/ Weiterhin enthielten die Vergleichsbeispiele 
22 und 23 als Platomschutzmittel Decabromdiphenyloxid (Adine® 
102 von Atochem) und Sb203 itn Gewichtsverhaitnis 1:3. Das 
erfindungsgemafie Beispiel 20 zeigte durchwegs bessere PHR- und 
Ti-Werte als die Vergleichsbeispiele. 

Die Zusauimensetzung und die Ergebnisse sind in Tabelle IV 
angegeben. nta-RigT.T.Ti rv 



BeisDiel 


20 


21 


22 


23 


24 


Polymer 


45r00 


100 rOO 


80,00 


• 80,00 


100,00 


Bronhal-biaer Flaimnschu-bz 






20,00 


20,00 




Al (0H>^ 


40,00 










org. mterkal. 
Schichtsilicat 


5,00 


5,00 




5,00 




PSR fKH/iB2^ 


770 


94S . 


825 


940 


2050 


•Pi la\ 


1 115 


60 


92 


1 62 


31 
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Patentanspruche 



A Flammgeschiitzte, ira wesentlichen halogenfreie Polymerzusammen- 
s e t z ung , en thai t end : 

a) 100 Gew. -Telle eines thexTnoplastischen, vernetzbaren bzw. 
vernetzten, elastomeren und/oder duroplastischen Polymers; 

b) 10 bis 200 6ew. -Telle Magneslutn-, Calcium-, Zlnk- 
und/oder Alumlnlumhydroxld und/oder deren 
Doppelhydroxlde ; 

c) 1 bis 50 Gew. -Telle elnes organlsch Interkalierten 
Schlchtslllcats . 

2. Zusarranensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi der Schichtabstand des organlsch interkalierten 
Schichtsilicats urn mindestens 10% grofier ist als der des 
Ausgangs-Schichtsilicats . 

3 . Zusainmensetzung nach Anspruch 1 oder 2 , dadurch 
gekennzeichnet, dafi das Polymer (a) ausgewShl't 1st aus: 

Polyoleflnen; Vlnylpolymeren; Styrolpolymeren; Polyacryl- 
nltril; Polyacrylaten und -methacrylaten; Natur- und Syn- 
thesekautschuken; Fluor-Kunststof f en; thermoplastische 
Polykondensaten; duroplastischen Polykondensaten; duro- 
plastischen und thermoplastlschen Polyadxikten; Co- oder 
Terpolymeren sowle gepfropften Polymeren daraus; und de- 
ren Abmischungen. 

4. Zusammensetzung nach elnem der Anspruche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, dafi die Metallhydroxide (b) eine spezl- 
fische Oberflache von etwa 3 bis 150 rn^/g, vorzugsweise 
etwa 3 bis 50 m^/g, und eine mittlere TeilchengroSe von 
etwa 1 bis 20 /zm, vorzugsweise 1 bis 10 /zm, haben. 
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5. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daS die Metallhydroxide (b) an der Ober- 
flache modifiziert, vorzugsweise hydrophobiert sind. 

6. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, daE als Ausgangsmaterialien fur die or- 
ganisch interkalierten Schichtsilicate quellfahige Smek- 
tite, wie Montmorillonit , Hectorit, Saponit Oder Beidellit 
eingesetzt werden. 

7. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis S, dadurch 
gekennzeichnet, daS die organisch interkalierten Schicht- 
silicate einen Schichtabstand von etwa 1,5 bis 4 nm auf- 
weisen. 

8. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet, dafi die Schichtsilicate mit quatemaren 

Ammoniumverbindungen, protonierten Aminen, organischen 

Phosphoniumionen und/oder Amino carbons aur en interkaliert 
sind. 

9. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet, sie etwa > 1 bis 100 Gew.-Teile weiterer 
halogenf reier Flammschutz additive, wie Antimonoxid, roten 
Phosphor, Zinksulfid, Melaminderivate, organische Phos- 
phorverbindungen und/oder anorganische Borverbindungen 
enthalt . 
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